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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft neue stabile Emulsionen und Trockenpulver von Mischungen fettloslicher Vit- 
aminesowieeinVerfahrenzuderenHerstellungundihreVerwendung. - 

FeZtohe Vitamine spielen eine bedeutende Rolle in der menschlichen und tienschen Emahrung. 
is, ZSSn WirStoffen, daB sie in ihrer reinen Form nur schwer Oder gar nicW I handh^bar da J ach 
urn oxkJationsempf indliche Substanzen handelt. Dee weiteren is, fur eine optimale Resorbierbarkeit und somit Biover- 
SSS^Steilung des Wirkstoffs von Vorteil. Deshalb werden diese Stoffe haul*, in Form yon Emu aonen 
SvtelzZ in F^m von Lkenpulvern angeboten, wobei die Wlrkstoffe entweder in reiner Form Oder als Losung 
in einem ohysiologisch vertraglichen Ol feinverteilt in einem Schutzkolloid eingebettet and. 

Z ?2£ Surbekannfer Formuiie-vedahren. wie sie u.a. in R.A. Morton. F * So,uble / h ^ 
oedia of Food and Nutrition. Bd. 9. Pergamon Press 1970, S. 134-139. zusammenfassend beschneben and. lassen 
ffltataSutar von fettloslichen Vitaminen herstellen. Dabei wird das fettlGsliche Vitamin ,n «Ung |8ohU + 
tollorLOsung einemulgiert. homogenisiert und anschlieBend. gegebenenfalls in Gegenwart eines Uberzug^Coabng)- 

M3t t uEEZL werden haufig die in den Patentschr«ten DE-A-1 123 084. US 2756177 US 4670247 s^ein 
EP-A 4 285 682. EP-A-0 565 989 und DE-A-44 24 085 beschriebenen Biopolymere wie Gelatine. Gumn, Arab^um, 
Starke Liqnin Oder auch teilhydrolysiertes Sojaprotein sowie andere aus natOrlichen Quellen gewonnene Stoffe ver- 
wTnS ErZuslmenfasJng handelsOblicher Schutzkoiloide ist ebenfalls aus R.A. Morton Fat Soluble Vitamins. 
Intern Encvclooedia of Food and Nutrition. Bd. 9. Pergamon Press 1970. S. 130/131, zu entnehmen. 
^S^SSta^ Trockenpulvern, die Mischungen fettloslicher Vitamine enthalten. deren Zusammen- 
setzung dem physiologischen Bedarf angepaBt ist und bei denen die Einzelkomponenten teihve.se ,m extremen Uber- 
bzwTntersTufJ vorliegen. weiden besonders hohe Anforderungen an die Konfektionierung gestellt. Fur den Anwen- 
teteTTti M 3 besonders wichtig. daB neben der gewGnschten Stability in alien Partikeln e.ne homogene 

G 'TbeSa^ - Herste.lung stabiler Mischungen von ,ett,s.ichen Vitaminen in 

feinvie?H?Form vwzuschlagen. Ferner sollten Trockenpulver von fettloslichen Vitaminen zur VerfOgung gestell, : ■ 
STSSmS^ gewGnschten Stability eine homogene Gleichverteilung der Wirksloffe in alien Partem 

9W DeXi?iett.6sliche Vrtamine" umfaBt im Rahmen der vodiegenden Erfindung in^esondere die 
E und/oder K. die entsprechenden Provitamine und Vrtamin-Derivate wie z.B. Ester mrt V.temin A-, D-. E- ^r K-art,ger 
Wkung wobei der in den AnsprOchen formulierte Ausdruck "Vitamin (A.D.E.K)" ebenso deren Denvate w,e auch erne 

Mi CX^^^ geiost mit einem Verfahren zur Herstel.ung einer stabilen Emu,ion oder 

eines staSen Trockenpulvers von fettloslichen Vitaminen dadurch gekennzeichnet. daB man jeweils separat ,n Wasser 
emulgiert: 

a) Vitamin K und 

b) eine Mischung aus Vitamin D. Vitamin E sowie Vitamin A Oder einem inerten Ol oder eine Mischung aus Vitamin 
A und einem inerten Ol. erhaitlich, indem man 

b,) Vitamin D in einem inerten Ol und/oder Vitamin A lost und mit Vitamin E mischt oder 

ba) eine Mischung aus Vitamin E und Vitamin A und/oder einem inerten Ol mit Vitamin D versetzt. 

wobei man das Emulgieren der Komponenten a) und b) jeweils in Gegenwart 

c) eines oder mehrerer Schutzkoiloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls we'rterer Zusatzstoffe, 

55 vornimmt. anschlieBend die Emulsionen mischt und die Mischung fur die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trocken- 
oulvers aeaebenenfalls in Gegenwart eines Oberzugsmatenals. trocknet. 

E*Ke Formulierung der Vitaminmischung gemaB den Irteraturbekannten Verfahren. nach denen zunachst die 
fetttS^ ,S gemiLht. anschlieBend in eine waBrige Schutzkolloid-Losung einemulgiert, homogenis.ert und 
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Se " m-, u iKo h« PrfindunosaemSBen Verfahrens lassen sich nun die StabilitatsproWeme beseitigen sowie die Farbe 

dar heiden heraestellten Emulsionen behait weitertiin ihre helle Gelbfaibung. 

D TeSSenden Aktivitatsverluste von Vitamin D in Gegenwart groBer Mengen an V,tam,n E konnten ert^n- 

inerten Ol erniedrigt, urn anschlieBend diese Mischung mit Vitamin D zu versetzen. 

Sr TAnwendungsgebiete z.B. zum Farben von Lebensmitteln Oder PharmazeubKa ist ane stebtfe For- 
mu <i*3e^ vorteilhaft. Ein solches Produkt erhait man mittels emes erUndungs- 

gemaBen Verfahrens. das dadurch gekennzeichnet ist, daB man eine Mischung aus 

a) Vitamin D. Vitamin E und Vrtamin K sowie Vitamin A oder einem inerten Ol oder eine Mischung aus Vrtamin A 
und einem inerten Ol, erhaJtlich, indem man 

8l ) Vitamin D in einem inerten Ol und/oder Vitamin A lost und mit Vitamin E und Vitamin K mischt oder 

a 2 ) eine Mischung aus Vitamin E und Vitamin K sowie Vitamin A und/oder einem inerten Ol mit Vitamin D ver- 
setzt, 

in Gegenwart 

c) eines oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe 
in Wasser emulgiert und die Emulsion for die Herstellung eines stabilen Vrtamin-Trockenpulvers, gegebenenfalls in 

A ' ^ese'Sabe wurde durch folgende Verfahren zur Herstellung stabiler Vrtamin-Emulsionen und Trockenpulver 
gelflst, die dadurch gekennzeichnet sind. daB man 

1) fur die Vitamin A. D und K Dreierkombi nation jeweils separat in Wasser emulgiert: 
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a) Vitamin K und 

b) eine Mischung aus Vitamin D und Vitamin A, wobei man das Emulgieren der Komponenten a) und b) jeweils 
in Gegenwart 

5 

c) eines Oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines Oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 
w e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe 

vornimmt, anschlieBend die Emulsionen mischt und die Mischung Wr die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trok- 
kenpulvers. gegebenenfalls in Gegenwart eines Oberzugsmatenals, trocknet. 

2) fOr die Vitamin A, D und K Dreierkombination: 

a) eine Mischung aus Vitamin A, Vitamin K und Vitamin D in Gegenwart 
c) eines oder mehrerer Schutzkolloide. 
so d) gegebenenfalls eines Oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe in Wasser emulgiert 

und die Emulsion fur die Herstellung eines stabilen Vrtamin-Trockenpulvers. gegebenenfalls in Gegenwart eines 
25 Oberzugsmatenals, trocknet. 

3) for die Vitamin A, E und K Dreierkombination jeweils separat in Wasser emulgiert. 

a) Vitamin K und 
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b) eine Mischung aus Vitamin A und Vitamin E, 

wobei man das Emulgieren der Komponenten a) und b) jeweils in Gegenwart 



c) eines Oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe, 

vornimmt anschlieBend die Emulsionen mischt und die Mischung fur die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trek- 
kenpulvers, gegebenenfalls in Gegenwart eines Oberzugsmatenals, trocknet. 

4) fOr die Vitamin A, E und K Dreierkombination: 

a) eine Mischung aus Vitamin A. Vitamin E und Vitamin K in Gegenwart 
45 c) ei nes Oder mehrerer Schutzkolloide. 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe 
in Wasser emulgiert und die Emulsion Wr die Herstellung eines stabilen Vrtamin-Trockenpulvers. gegebenenfalls in 
Gegenwart eines Oberzugsmatenals, trocknet 

5) fur die Vitamin A, D und E Dreierkombination eine Mischung aus 

a) Vitamin D, Vitamin E sowie Vitamin A oder einem inerten Ol oder eine Mischung aus Vitamin A und einem 
inerten Ol, erhaltlich, indem man 

ai ) Vitamin D in einem inerten Ol und/oder Vitamin A lost und mit Vitamin E mischt oder 
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ag) eine Mischung aus Vitamin E und Vitamin A und/oder einem inerten Ol mit Vitamin D versetzt, 

in Gegenwart 
5 c) eines oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines Oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe in Wasser emulgiert und die Emulsion far die Herstellung eines stabi- 
10 len Vitamin-Trockenpulvers, gegebenenfalls in Gegenwart eines Oberzugsmaterials, trocknet. 

Die Mischung der fettlOslichen Vrtamine, die in den erfindungsgemaBen Verfahren 1) und 2) eingesetzt wird. setzt 
sich zusammen aus 70 bis 98 Gew.% Vitamin A, 0.01 bis 1 Gew.% Vitamin D und 2 bis 30 Gew.% Vitamin K. 

In den Verfahren 3) und 4) werden Mischungen fettlOslicher Vitamine eingesetzt, die wie folgt zusammengesetzt 
is sind: 5 bis 90 Gew.% Vitamin A, 5 bis 90 Gew.% Vitamin E und 0.1 bis 1 0 Gew.% Vitamin K. 

Die Vitaminmischung, die im erfindungsgemaBen Verfahren 5) eingesetzt wird, setzt sich zusammen aus 5 bis 90 
Gew.% Vitamin A und/oder eines inerten Ols, 5 bis 90 Gew.% Vitamin E und 0.01 bis 1 Gew.% Vitamin D, wobei sich 
die Gew.%-Angaben der jeweiligen o.g. Einzelkomponenten zu 1 00% addieren. 

Aiie funf der oben aufgefuhrten Verfahrensvarianten zur Herstellung von Emulsionen und Trockenpulvern fettlOsli- 
20 cher Vitamine, die definitionsgemaB eine Dreierkombination aus der Gruppe der Vitamine A, D, E und K beinhalten, 
fuhren zu stabilen Produkten, deren Farbe durch die jeweiligen erfindungsgemaBen Emulgierverfahren gezielt einge- 
stellt werden kann. 

Bei der Durchfuhrung der erfindungsgemaBen Verfahren werden im ersten Verfahrensschritt die fettlOslichen Vit- 
amine gemischt, wobei im Falle der Vitaminkombinationen A, D, E, K; D, E, K; A, D, E sowie D und E zunachst die Her- 
25 stellung einer LOsung von Vitamin D in Vitamin A und/oder einem inerten Ol bei hOherer Temperatur, z.B. bei emer 
Temperatur zwischen ca. 40°C bis 80°C, bevorzugt 50°C bis 70°C erfolgt. Diese Lflsung wird danach mit den restlichen 
Vitaminen versetzt und bei 50° bis 70°C in eine waBrige Schutzkolloid-LOsung einemulgiert. 

Es istaber auch mGglich, zunachst Vitamin E mit Vitamin A, Vitamin K und/oder einem inerten Ol bei den o. g. Tem- 
peraturen zu mischen, urn somit die Konzentration an Vitamin E zu verringern und erst diese Mischung mit Vitamin D 
30 zu versetzen und sie anschlieBend in eine waBrige Schutzkolloid-LOsung zu emulgieren. 

In den Fallen, in denen bei Anwesenheit von Vitamin K eine Rotfarbung der Vitamin-Emulsion nicht wOnschenswert 
ist ist es vorteilhaft. sowohl Vitamin K als auch die Mischung aus den Vitaminen A, E und/oder D und gegebenenfalls 
einem inerten Ol jeweils separat unter den o. g. Bedingungen zu emulgieren und diese Emulsionen anschlieBend zu 

mischen. A __ , . 

35 Nach Homogenisierung und Einstellung der Viskositat der Emulsion(en) auf 50 bis 300 cP, bevorzugt 70 bis 150 
CP. durch enlsprechende VerdOnnung mit Wasser, kann die OberfOhrung der Emulsion(en) in ein pulverformiges Pra- 
parat in an sich bekannter Weise erfolgen. z.B. durch Spruhtrocknung oder durch SpruhkOhlung oder durch Verspruhen 
der Emulsion in einem SprOhturm unter Mitverwendung eines inerten Oberzugs-(Coating)-Materials, Auffangen der 
umhullten Teilchen und Trocknen im Wirbelbett. 

40 Die nach den erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten stabilen Vitamin-Trockenpulver enthalten 3 bis 40 
Gew% eines Gemisches aus Vitamin A. Vitamin D, Vitamin E und/oder Vitamin K und/oder einem inerten Ol. 5 bis 40 
Gew.% eines Schutzkolloids, 0 bis 30 Gew.% eines Zuckers und/oder Zuckeralkohols. 0 bis 70 Gew.% eines Uberzugs- 
materials und gegebenenfalls 0 bis 25 Gew.% weiterer Zusatzstoffe. wobei sich die Gew.%-Angaben der Einzelkompo- 
nenten zu 100% addieren. , . 

45 Unter der Bezeichnung "inertes Ol" sind physiologisch zugelassene Ole. wie beispielsweise Sesamol. Maiskeimol. 
Baumwollsaatol. KokosnuBol, Sojabohnenol oder ErdnuBOl sowie Ester mittelkettiger pf lanzlicher Fettsauren zu verste- 

Als Schutzkolloide werden beispielsweise Gelatine, Fischgelatine. Starke. Dextrin, Pflanzenproteine, Pektin, 
Gummi-Arabikum. Kasein. Kaseinat oder Mischungen davon verwendet, wobei Gelatine. Gummi arabicum. Pflanzen- 

so proteine und/oder modifizierte Starke bevorzugt eingesetzt werden. Es sind aber auch Polyvinylalkohol. Polyvinylpyr- 
rolidon Methylcellulose. Carboxymethylcellulose. Hydroxypropylcellulose und Alginate als mdgliche Schutzkolloide 
denkbar BezOglich naherer Einzelheiten wird auf R.A. Morton. Fat Soluble Vitamins. Intern. Encyclopedia of Food and 
Nutrition Bd.9. Pergamon Press 1 970. S. 1 28-1 31 . verwiesen. Zur ErhOhung der mechanischen Stability des Endpro- 
duktes ist es zweckmaBig. dem Kolloid einen Weichmacher zuzusetzen. wie Zucker oder Zuckeralkohole. z.B. Saccha- 

55 rose Glucose, Fructose. Laktose. Invertzucker. Sorbit. Mannit, MaHodextrin oder Glycerin. In bevorzugten 
AusfOhrungsformen des erfindungsgemaBen Verfahrens werd n Saccharose, Laktose und/oder Maftodextrm emge- 
setzt 

Als weitere Zusatzstoffe kOnnen zur ErhOhung der Stabilitat der Wirkstoffe gegen oxidativen Abbau Stabilisatoren 
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wie t-Butvlhvdroxy-toluol, t-Butylhydroxyanisol. Ascort)insaure oder Ethoxyquine zugesetzt weiden^Vorzugsweise wer- 
den 5%S£2Z iSt den Vitaminen und gegebenenfalls zusatzlichen Emulgatoren in die >^ 
LOsung einTmulJert. Als Emulgatoren kOnnen beispielsweise Ascorbylpalmitat. Polyglycenn-Fettsaureester. Sorbrtan- 
Fettsaureester.Propylenglycol-Fettsaureester oder Lecithin verwendet warden. 

Unter dem Begriff Clberzugs- oder auch Coatingmaterial versteht man Verbindungen wie Starke und/oder 
derhrate sov^ Weseteaure und/oder Kieselsaurederivate, mit deren Hilte die Vitamin Trockenpulver physikalisch ^tabi" 
Sirt werdTn Betazugte Oberzugsmaterialien im Lebensmrttelbereich sind Starke und Starkedenvate, .nsbesondere 

Mai Di?e e iilwmaBen Praparate kOnnen sowoh. a.s Zusatz zu Lebensmittejn und 

die Tierernahrungverwendung finden. In gewissen Fallen kann es auch zweckmaB,g se,n, d.e hergestellten Emuls.o 

nen nicht erst in Trockenpulver uberzufuhren. sondern direkt als solche zu ve ™^° n y 

In den nachfolgenden Beispielen wird die Durchfuhrung der erf .ndungsgemaiJen Verfahren naher eriautert. 

Beispiel 1: 

a) Herstellung der Vitamin-Mischung: 

1 7 a (40 mio lU/g) Vitamin D 3 wurden bei 65°C unter ROhren in 500 g (1.7 mio. lU/g) vorgewarmtes Vitamin * 
Palmiiat glTnd anschlieBend mrt 500 g (1.100 lU/g) d.l-a-Tocopheroi und 45 g Vitamin K, be, 65»C versetzt. 

b) Herstellung der Emulsion: 

2 kg Gummi Arabicum und 2 kg Saccharose wurden bei 65-C in einem Emulgiemeharter in 9 kg destilliertem Was- 
ser t Nach 30 minOtigem ROhren wurde die Vitamin-Mischung hinzugegeben und das Gemisch fur wertere , h 
KSmU wurde die Emulsion mit Wasser bis zu einer Viskositat von ca. 100 cP verdunnt. m e,nem 
Spruhturm in Starke eingehOllt und getrocknet v,-, =ml „„ aha H- 

Man erhielt ein gelbbraun gefarbtes Vitamin-Trockenpulver m.t folgenden Vrtamingehalt. 



so 
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Vitamin A-Palmitat: 


91.000 lU/g 


Vitamin D 3 : 


7090 IU/g 


Vitamin 


0,41% 


d,l-a-Tocopherol: 


4,88% 
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Beispiel 2: 

a) Herstellung der Vitamin-Mischung: 

1 7 g (40 mio IU/g) Vitamin D 3 wurden bei 65°C unter ROhren in 500 g (1.100 IU/g) dJ-a-Tocopherol gelGst und 
anschlieBend mit 500 g (1 ,7 mio. IU/g) Vitamin A-Palmitat bei 65°C versetzt. 

b) Herstellung der Emulsion: 

2 kg Gummi Arabicum und 2 kg Saccharose wurden bei 65°C in einem MOfrMMtar lr jj ^^.^ 
ser gelost. Nach 30 minutigem ROhren wurden 500 g der Losung in einen 1 1 Reaktor uberfuhr und m,t .45 ig Vrtarrun 
rhomoaenisiert Die resttiche Schutzkolloid-LOsung wurde mit der Vitamin-M.schung aus a) versetzt und ca. 2 h 

zSrSsiS, von ca^OO cP verdunnt. in einem SprOhturm in Starke eingehO.lt und getrocknet. 
Man erhielt ein hellgelb gefarbtes Vitamin-Trockenpulver mit folgenden Vrtamingehalt: 
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Vitamin A-Palmitat: 


72.000 lU/g 


Vitamin D 3 : 


3340 lU/g 


Vitamin 


0,44% 


d.l-a-Tocopherol: 


4,17% 



10 Der Gehalt an Vitamin D 3 ging auf ca. 50% der ursprunglich eingesetzten Menge zurQck. 
Beispiel 3: 

a) Herstellung der Vitamin-Mischung: 

15 

1.7 g (40 mio. lU/g) Vitamin D 3 wurden unter ROhren in 500 g (1,7 mio. lU/g) 65°C warmen Vitamin A-Palmitat 
gelost und anschlieGend mit 500 g (1.100 lU/g) d,l-a-Tocopherol versetzt 

b) Hersteiiung der Emulsion: 

20 

2 kg Gummi Arabicum und 2 kg Saccharose wurden bei 65°C in einem Emulgierbehaiter in 9 kg destilliertem Was- 
ser gelost. Nach 30 minQtigem Ruhren wurden 500 g der Losung in einen 1 I Reaktor uberfuhrt und mit 45 g Vitamin 
K 1 homogenisiert. Die restliche Schutzkolloid-Losung wurde mit der Vitamin-Mischung aus a) versetzt und ca. 2 h 
homogenisiert. In einem separaten Emulgierbehaiter wurden die beiden Emulsionen langsam gemischt, mit Wasser bis 
25 zu einer Viskositat von ca. 100 cP verdOnnt, in einem Spruhturm in Starke eingehQIlt und getrocknet. 

Das hellgelb gefarbte Vitamin-Trockenpulver hatte folgenden Vitamingehalt: 





Vitamin A-Palmitat: 


103.000 lU/g 


30 


Vitamin D 3 : 


7540 lU/g 




Vitamin 


0,49% 




d,l-a-Tocopherol: 


4,68% 



35 

Beispiel 4: 



a) Herstellung der Vitamin-Mischung: 

1 7 g (40 mio. lU/g) Vitamin D 3 wurden unter Ruhren in 65 g f raktioniertes KokosnuBol gelost und anschlieBend mit 
einer 65°C warmen Mischung aus 500 g (1 ,7 mio. lU/g) Vitamin A-Palmitat und 500 g (1 .100 lU/g) d,l-a-Tocopherol ver- 
setzt. 

b) Herstellung der Emulsion: 

2 kg Gummi Arabicum und 2 kg Saccharose wurden bei 65°C in einem Emulgierbehaiter in 9 kg destilliertem Was- 
ser gelost. Nach 30 minutigem ROhren wurden 500 g der Losung in einen 1 I Reaktor uberfuhrt und mit 45 g Vitamin 
K 1 homogenisiert. Die restliche Schutzkolloid-Losung wurde mit der Vitamin-Mischung aus a) versetzt und ca. 2 h 
homogenisiert. In einem separaten Emulgierbehaiter wurden die beiden Emulsionen langsam gemischt, mit Wasser bis 
zu einer Viskositat von ca. 100 cP verdOnnt, in einem Spruhturm in Starke eingehQIlt und getrocknet. 

Das hellgelb gefarbte Vitamin-Trockenpulver hatte folgenden Vitamingehalt: 
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Vitamin A-Palmitat: 


71.600 lU/g 


Vitamin D 3 : 


5850 lU/g 


Vitamin 


0,36% 


d,l-a-Tooopherol: 


3,96% 



10 Beispiel 5: 

a) Herstellung der Vitamin-Mischung: 

1,2 g (40 mio. lU/g) Vitamin D 3 wurden unter Ruhren in 350 g (1,7 mio. lU/g) Vitamin A-Palmitat bei 65°C geldst 
is und anschlieBend mit 350 g (1 .1 00 lU/g) d,l-a-Tocopherol versetzt. 
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b) Herstellung der Emulsion: 

1 4 kg mit Natrium Octenyl-Succinat modrfizierte Starke und 1,4 kg Saccharose wurden bei 65°C in einem Emul- 
gierbehalter in 6 3 kg destilliertem Wasser gelflst. Nach 30 minOtigem RQhren wurden 500 g der LOsung in einen 1 I 
Reaktor uberfOhrt und mit 33 g Vitamin K-j homogenisiert. Die restliche Schutzkolloid-LOsung wurde mit der Vitamin- 
Mischung aus a) versetzt und ca. 2 h homogenisiert. In einem separaten Emulgierbehalter wurden die beiden Emulsio- 
nen langsam gemischt, mit Wasser bis zu einer Viskositat von ca. 100 cP verdunnt und anschlieBend in einem Spruh- 
turm in Starke eingehullt und getrocknet. 

Das hellgelb getarbte Vitamin-Trockenpulver hatte folgenden Vitamingehalt: 



30 



Vitamin A-Palmitat: 


85.300 lU/g 


Vitamin D 3 : 


7080 lU/g 


Vitamin K^. 


0,44% 


d,l-a-Tocopherol: 


4,78% 



35 Beispiel 6: 

a) Herstellung der Vitamin-Mischung: 



40 



45 



50 



2,6 g (40 mio. lU/g) Vitamin D 3 wurden unter Ruhren bei 65°C in 750 g (1,7 mio. lU/g) vorgewarmtes Vitamin A- 
Palmitat geiast und anschlieBend mit 750 g (1.100 lU/g) d,l-a-Tocopherol bei 65°C versetzt 

b) Herstellung der Emulsion: 

2 kg Natrium Caseinat und 4 kg Saccharose wurden bei 65°C in einem Emulgierbehalter in 7 kg destilliertem Was- 
ser gelOst Nach 30 minOtigem ROhren wurden 500 g der LOsung in einen 1 I Reaktor uberfuhrt und mit 68 g Vitamin 
K 1 homogenisiert. Die restliche Schutzkolloid-LOsung wurde mit der Vitamin-Mischung aus a) versetzt und ca. 2 h 
homogenisiert. In einem separaten Emulgierbehalter wurden die beiden Emulsionen langsam gemischt, mit Wasser bis 
zu einer Viskositat von ca. 100 cP verdunnt, in einem Spruhturm in Starke eingehullt und getrocknet. 

Das hellgelb gefarbte Vitamin-Trockenpulver hatte lolgenden Vitamingehalt: 
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Vitamin A-Palmitat: 


86.500 lU/g 


Vitamin D 3 : 


6950 lU/g 


Vitamin 


0,47% 


d,l-a-Tocopherol: 


4,8% 
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Beispiel 7: 

Herstellung der Vitamin-Mischung: 

1 7 g (40 mio. lU/g) Vitamin D 3 wurden unter ROhren bei 65»C in 500 g (1.100 lU/g) d,l-a-Tocopherol gelost und 
anschlieBendmit500g(1.7mia lU/g) 65°C warmen Vitamin A-Palmitat versetzt . on7oitrfllimunn2 Wochen 

AnschlieBend wuide das Gemisch auf 4'C abgekuhlt und bei dieser Temperatur fur emen Zertraum von 2 Wochen 
aufbewahrt Nach 4 bzw. 10 Tagen wurden Gehaltsbestimmungen der Vitamine in dem Gemisch durchgefuhrt. 
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4 Tage: 




berechnet 


gemessen 




Vitamin A-Palmitat: 


850.000 lU/g 


848.000 lU/g 


15 


Vitamin D 3 : 


66.000 lU/g 


33.500 lU/g 




d,l-a-Tocopherol: 


49,9% 


50,0% 



20 



10 Tage: 




berechnet 


gemessen 


Vitamin D 3 : 


66.000 lU/g 


33.500 lU/g 



30 



35 



Beispiel 8: 



Die in Tabelle 1 aufgefOhrten Mengen an Vitamin D 3 (40 mio. lU/g) Oder einer Lfisung von Vitamin D 3 in f rakt.onier- 
tern Kokosnu&OI wurden unter Ruhren bei 65°C mit verschiedenen Mengen d.l-a-Tocopherol (1.100 lU/g) gemischt. 
Eine Probe der Mischung wurde direkt nach der Zubereitung auf ihren Vitamin D-Gehalt analysiert. Von der restl.chen 
Vitamin-Mischung wurden je eine HSIfte 24 Stunden bei 65°C und die zweite HSIfte 24 Stunden bei 5°C autbewahrt. 
Beide HSIften wurden anschlieflend auf ihren Vitamin D 3 -Gehalt hin untersucht. 



Tabelle 1 



Versuch 


Vitamin D [mg] 


Kokosfll [g] 


Vitamin E [g] 


GehaltVit.D(5 
min, 65°C) [% 
der Th.] 


GehaltVit.D(24 
h,65°C)[%der 
Th.] 


Gehalt Vit. D (24 
h,5°C)[%der 
Th.] 


1 


52,9 




14,90 


69 


2 


61 


2 


52,3 


3.68 


10,90 


89 


50 


90 


3 


51.1 


7.28 


7,30 


93 


87 


93 


4 


54,9 


10,99 


3,68 


94 


86 


90 



so Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung einer stabilen Vitamin-Emulsion Oder eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers dadurch 
gekennzeichnet, daB man jeweils separat in Wasser emulgiert: 

55 a) Vitamin K und 

b) eine Mischung aus Vitamin D, Vitamin E sowie Vitamin A oder einem inerten Ol Oder eine Mischung aus Vit- 
amin A und einem inerten Ol, erhaitlich, indem man 
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b^ Vitamin D in einem inerten Ol und/oder Vitamin A lost und mit Vitamin E mischt Oder 
b 2 ) eine Mischung aus Vitamin E und Vitamin A und/oder einem inerten Ol mit Vitamin D versetzt, 
wobei man das Emulgieren der Komponenten a) und b) jeweils in Gegenwart 

c) eines oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe, 

vornimmt, anschlieBend die Emulsionen mischt und die Mischung fur die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trok- 
kenpulvers, gegebenenfalls in Gegenwart eines Uberzugsmaterials, trocknet. 

Verfahren zur Herstellung einer stabilen Vitamin-Emulsion oder eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers dadurch 
gekennzeichnet, daB man eine Mischung aus 

a) Vitamin D. Vitamin E und Vitamin K sowie Vitamin A oder einem inerten Ol oder eine Mischung aus Vitamin 
A und einem inerten Ol, erhSltlich, indem man 

aO Vitamin D in einem inerten Ol und/oder Vitamin A lOst und mit Vitamin E und Vitamin K mischt oder 
a 2 ) eine Mischung aus Vitamin E und Vitamin K sowie Vitamin A und/oder einem inerten Ol mit Vitamin D 
versetzt, 



in Gegenwart 

c) eines oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe 

in Wasser emulgiert und die Emulsion fur die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers, gegebenenfalls in 
Gegenwart eines Uberzugsmaterials, trocknet. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2 dadurch gekennzeichnet. daB das Vitamingemisch 5 bis 90 Gew.% Vit- 
amin A und/oder ein inertes Ol, 5 bis 90 Gew.% Vitamin E, 0.01 bis 1 Gew.% Vitamin D und 0.1 bis 10 Gew.% Vit- 
amin K enthait, wobei sich die Gew.%- Angaben der Einzelkomponenten zu 100% addieren. 

Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3 dadurch gekennzeichnet, da3 das Vitamingemisch 25 bis 70 Gew.% Vit- 
amin A und/oder ein inertes Ol. 30 bis 70 Gew. % Vitamin E, 0.05 bis 0.4 Gew.% Vitamin D und 2 bis 8 Gew.% Vit- 
amin K enthait. wobei sich die Gew.%- Angaben der Einzelkomponenten zu 100% addieren. 

Verfahren zur Herstellung einer stabilen Vitamin-Emulsion oder eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers dadurch 
gekennzeichnet, daB man jeweils separat in Wasser emulgiert: 



a) Vitamin K und 

b) eine Mischung aus Vitamin D und Vitamin A, 

wobei man das Emulgieren der Komponenten a) und b) jeweils in Gegenwart 



c) eines oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe 
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vornimmt, anschlieBend die Emuisionen mischt und die Mischung fur die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trok- 
kenpulvers. gegebenenfalls in Gegenwart eines Uberzugsmaterials, trocknet. 

6. Verfahren zur Herstellung einer stabilen Vitamin-Emulsion Oder eines stabilen Vitamin-Trockenpulv rs dadurch 
gekennzeichnet, daB man 

a) eine Mischung aus Vitamin A, Vitamin K und Vitamin D in Gegenwart 

c) eines Oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines Oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe in Wasser emulgiert 

und die Emulsion fur die Herstellung eines stabilen Vrtamin-Trockenpulvers, gegebenenfalls in Gegenwart eines 
Uberzugsmaterials, trocknet. 

7 Verfahren nach den Anspruchen 5 und 6 dadurch gekennzeichnet. daB das Vitamingemisch 70 bis 98 Gew.% Vit- 
amin A, 0.01 bis 1 Gew.% Vitamin D und 2 bis 30 Gew.% Vitamin K enthait, wobei sich die Gew.%-Angaben der 
Einzelkomponenten zu 100% addieren. 

8. Verfahren zur Herstellung einer stabilen Vitamin-Emulsion oder eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers dadurch 
gekennzeichnet, daB man jeweils separat in Wasser emulgiert: 

a) Vitamin K und 

b) eine Mischung aus Vitamin A und Vitamin E, 

wobei man das Emulgieren der Komponenten a) und b) jeweils in Gegenwart 

c) eines oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe, 

vornimmt, anschlieBend die Emuisionen mischt und die Mischung fur die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trok- 
kenpulvers, gegebenenfalls in Gegenwart eines Uberzugsmaterials, trocknet. 

9. Verfahren zur Herstellung einer stabilen Vitamin-Emulsion oder eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers dadurch 
gekennzeichnet, daB man 

a) eine Mischung aus Vitamin A, Vitamin E und Vitamin K in Gegenwart 

c) eines oder mehrerer Schutzkolloide, 

d) gegebenenfalls eines oder mehrerer Zucker und/oder Zuckeralkohole und 

e) gegebenenfalls weiterer Zusatzstoffe 

in Wasser emulgiert und die Emulsion fur die Herstellung eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers, gegebenenfalls in 
Gegenwart eines Gberzugsmaterials, trocknet 

10. Verfahren nach den Anspruchen 8 und 9 dadurch gekennzeichnet, daB das Vitamingemisch 5 bis 90 Gew.% Vit- 
amin A, 5 bis 90 Gew.% Vitamin E und 0.1 bis 10 Gew.% Vitamin K enthait, wobei sich die Gew.%-Angaben der 
Einzelkomponenten zu 100% addieren. 

11. Verfahren zur Herstellung einer stabilen Vitamin-Emulsion oder eines stabilen Vitamin-Trockenpulvers dadurch 
gekennzeichnet. daB man eine Mischung aus 
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